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Resumo O presente trabalho teve como objectivo fundamental o projecto e a
construção de um reactor para deposição química de filmes à base de carbono
em fase vapor, bem como o desenvolvimento do respectivo sistema de
controlo e monitorização.
Para efeitos, foi necessário, numa primeira fase de trabalho, realizar um
estudo aprofundado sobre os mecanismos físico-químicos de crescimento de
filmes de diamante segundo a técnica referida que serviu de base ao
dimensionamento do reactor.
O projecto do reactor foi orientado de modo a permitir atingir um produto final
com quatro características fundamentais: flexibilidade na execução de
experiências, fiabilidade dos resultados obtidos, fácil manutenção e baixo
custo. Do ponto de vista técnico, o reactor caracteriza-se pela sua constituição
modular, permitindo deposições bidimensionais e tridimensionais.
Por fim, o sistema de controlo e monitorização consiste numa ferramenta
informática, que permite a interligação de diferentes componentes do reactor,
seguindo uma hierarquia de operações previamente definida.
O sistema foi testado através da deposição de filmes de diamante em
substratos de silício, tendo-se constatado que os objectivos traçados foram
integralmente atingidos.

Keywords Hot filament chemical vapour phase, diamond, chemical deposition in vapour
phase.
Abstract This work has fundamental objective the project and the construction of a
reactor for chemical deposition of films based on carbon-phase vapour, and the
development of its system of control and monitoring.
For purposes, it was necessary, in a first phase of work, perform a detailed
study of the physical and chemical mechanisms of growth of films of diamond
using the technique said that formed the basis for design of the reactor.
The project of the reactor was oriented to allow achieve a final product with four
key characteristics: flexibility in the implementation of experience, reliability of
the results obtained, easy maintenance and low cost. From a technical point of
view, the reactor is characterized by its constitution modular, allowing
deposition two-dimensional and three-dimensional.
Finally, the system of control and monitoring is based in a informatics tool,,
which allows the interconnection of different components of the reactor,
following a hierarchy of operations previously defined.
The system was tested by deposition of films of diamond on silicon substrates,
and has been found that the objectives set have been fully achieved.
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Introdução
No início da década de 80, Matsumoto e colaboradores [1], demonstraram,
experimentalmente, ser possível depositar diamante a baixas temperaturas e pressões. A
partir dessa data, a técnica de deposição química em fase vapor activada termicamente
(HFCVD) foi objecto de grande investigação e desenvolvimento. Sendo hoje em dia
possível encontrar diversos exemplos da sua aplicação industrial a nível internacional.
A HFCVD apresenta inúmeras vantagens na deposição de filmes de carbono a três
dimensões em peças com geometria variável e complexa, independentemente da sua
dimensão [2]. A sua utilização encontra um vasto leque de aplicações que vão desde o
revestimento de ferramentas rotativas para corte [2], na deposição de filmes de carbono em
eléctrodos de grandes dimensões para a indústria electroquímica [2] e, mais recentemente,
no revestimento de filmes de silício para painéis foto voltaicos [2]. Contudo, é necessário
referir que no caso da deposição de filmes de carbono sp3 (diamante), a taxa de
crescimento e a pureza do revestimento é sempre mais baixa do que nos filmes obtidos por
processos de deposição química em fase vapor (CVD) activados por plasma. Assim, os
filmes de espessura elevada e de grande pureza utilizados em aplicações ópticas, são
maioritariamente produzidos por processos CVD activados por plasma.
A deposição de filmes de carbono por HFCVD continua a ser objecto de investigação por
parte de diversos centros de I&D nacionais e nos quais se inclui a Nanotechnology
Research Divisision (NRD) do centro de Tecnologia Mecânica e Automação da
Universidade de Aveiro. Nos últimos tempos, o NRD tem desenvolvido actividades de
investigação no domínio de revestimentos de diamante e nanodiamante, para aplicações de
corte e desgaste, na produção de nanotubos de carbono em projectos no âmbito das
energias alternativas e no desenvolvimento de filmes com propriedades magnéticas. Este
esforço gerou a necessidade de investir em equipamentos HFCVD com a flexibilidade
necessária inerentes à investigação de filmes de carbono.
O objectivo deste trabalho consistiu no projecto e construção de um reactor de filamento
quente, para deposição de filmes à base de carbono e desenvolvimento do respectivo
sistema de controlo e monitorização.
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A dissertação está organizada em quatro capítulos, sendo a revisão bibliográfica o primeiro
deles. No primeiro capítulo deu-se atenção especial às propriedades e potencialidades
tecnológicas do diamante. Apresentam-se resumidamente, as tecnologias de produção do
diamante sintético, com recurso às técnicas a altas pressões e temperaturas e à técnica de
deposição química em fase de vapor e respectivos processos de activação. O processo de
deposição química na fase de vapor por filamento quente é objecto de análise detalhada,
nomeadamente no que concerne, os parâmetros operatórios e a sua optimização.
Descrevem-se também, sucintamente, soluções tecnológicas existentes no mercado para a
instrumentação e controlo do processo e aquisição e tratamento de dados.
O segundo capítulo foi exclusivamente direccionado para a descrição da metodologia de
projecto do reactor e subsequente selecção de materiais e equipamentos. Na vertente de
instrumentação foi dado especial realce ao controlo das variáveis do processo. Na parte
final deste capítulo descreve-se o organigrama do software desenvolvido para controlar e
monitorizar o processo bem como registar os valores dos parâmetros para posterior análise.
No terceiro capítulo analisam-se os resultados experimentais obtidos na fase de arranque
do reactor, referente à deposição de diamante em substratos de silício. Face aos resultados
obtidos, são abordadas algumas questões de funcionalidades do reactor com especial
ênfase nos sistemas de arrefecimento e tensão nos filamentos.
As conclusões gerais do trabalho são apresentadas no capítulo quatro, assim como a
apresentação de um conjunto de ideias e sugestões para trabalhos futuros no sentido de
optimizar o reactor e tirar dele o máximo partido.
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Capítulo I
Neste capítulo, analisa-se de forma detalhada o crescimento de filmes de diamante através
da técnica CVD, e as características dos respectivos sistemas de deposição, em particular
do sistema HFCVD. Os materiais utilizados no fabrico destes sistemas e os equipamentos
e instrumentos de controlo do processo, são também objecto de descrição.
1. Revisão Bibliográfica
Desde a sua descoberta na década de 50 [1], a produção de diamante sintético a altas
pressões e temperatura (HP-HT) constitui um caso de sucesso de transferência tecnológica.
Nomeadamente os Estados Unidos e a ex-União Soviética desenvolveram, rapidamente,
esforços no sentido de sintetizar o diamante em condições meta estáveis a temperaturas e
pressões baixas. Derjaguin [3], em 1956, e Eversole [4], em 1959, descreveram o processo
de crescimento de diamante através da decomposição térmica de gases a pressões de
trabalho inferiores a uma atmosfera e temperaturas da ordem dos 800-1000 ºC. Os
resultados de Eversole foram confirmados posteriormente por Angus na década de 70 [5].
Mais tarde, em 1981, o grupo de Dpitzyn, Brouilon e Derjaguin, evidenciaram, pela
primeira vez, que seria possível nuclear e fazer crescer diamante em diferentes materiais
[6]
.
Ao longo das últimas duas décadas o esforço de diferentes grupos de investigação deu
origem a diferentes processos e técnicas de deposição de filmes de carbono por deposição
química em fase vapor (CVD) [4] – [14]. Destas, podem-se enunciar as tecnologias utilizadas
com sucesso para a deposição de filmes de carbono em diferentes substratos (silício, metal
duro, ferro, molibdénio, cobre): i) CVD assistida por plasma (PACVD); ii) CVD assistida
por rádio frequência (RFCVD); iii) CVD por filamento quente (HFCVD), iv) CVD
assistida por laser (LACVD); v) CVD assistido por descarga de arco (“Arc Discharge Jet”)
e vi) CVD assistido por descarga de corrente contínua (“d.c. Discharge”). A deposição de
filmes de diamante e filmes de DLC (“Diamond like carbon”) tem um particular interesse
em aplicações onde é necessária uma elevada resistência ao corte, e ao desgaste, boa
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condutividade térmica e baixo coeficiente de atrito. Por esse motivo, o revestimento de
filmes de diamante em ferramentas de corte para maquinação de materiais não ferrosos,
tais como, ligas de alumínio, grafite, cobre, polímeros e compósitos reforçados com fibras
suscitou um enorme interesse na comunidade científica.
De entre as várias técnicas de deposição disponíveis para o crescimento de filmes de
diamante a deposição por HFCVD oferece vantagens únicas no que diz respeito à
reprodutibilidade e uniformidade, e na deposição de filmes em substratos de grandes
dimensões e/ou geometrias complexas [15]. Ao contrário de outros processos de CVD, no
HFCVD é possível obter uma densidade de energia muito uniforme em toda a área de
deposição [16]. A Tabela 1 apresenta, de forma muito sintética, uma comparação entre os
parâmetros de deposição em diferentes processos de CVD para deposição de diamante [15].
Tabela 1 – Síntese dos parâmetros de deposição  nos diferentes processos de deposição de diamante
por CVD.
Processos de deposição CVD
Parâmetro HFCVD d.c.
discharge
Arc
discharge jet
RFCVD PACVD
Potência eléctrica
[kW] 0,3 1,6 9,0 60,0 1,5
CH4/H2 [%] 0,5-5,0 2,0 0,75 1,0-10,0 2,5
Taxa de
deposição[µm/h] 0,5-5 250 400 100 5
Caudal de carbono
fornecido [mg/h] 139 60,0 1800 3000-36000 600
Taxa de carbono
depositado [mg/h] 3,5 22 436 65-164 12
Pressão [mbar] 20-50 ~300 250 1000 100
Temp. na superfície do
substrato [ºC] 1000 950 1000 700-1200 1000
Os recentes avanços tecnológicos, implicam, essencialmente, o controlo autónomo dos
processos complexos de deposição, para o efeito, foram adaptadas várias soluções de
controlo e instrumentação inerentes a outros processos industriais.
O controlo das variáveis de processo, implicam a aquisição de um vasto número de dados e
seu posterior tratamento, ou por computador, ou PLC (Programmable Logic Controller),
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tendo em vista a obtenção de resultados de leitura fácil e rápida [17]. Neste contexto a
instrumentação constitui uma ferramenta de extrema importância, pela sua capacidade de
transmitir a informação resumida e tratada em tempo real, e permite agir sobre os
processos e sistemas industriais e laboratoriais, com enorme eficácia.
A recolha de dados está associada à aquisição de sinais por sensores adequados à grandeza
e medida que se pretende analisar, convertendo os parâmetros medidos em sinais
analógicos ou digitais. Os sinais analógicos são definidos por intervalos de valores de
corrente ou tensão eléctrica, sendo os mais usuais os seguintes: i) 0-5V, ii) 0-10V, iii) 0-
20ma, iv) 4-20mA, sendo este último um dos mais estáveis e imunes ao ruído [18].
1.1.  Crescimento de filmes de diamante por HFCVD
Um dos principais componentes do processo HFCVD consiste num filamento em material
refractário (Tântalo, Tungsténio ou Rénio), que opera numa atmosfera controlada de baixa
pressão. Para produzir diamante, utiliza-se uma atmosfera de mistura gasosa normalmente
constituída por metano (CH4) e hidrogénio. A função principal do filamento é promover a
dissociação do hidrogénio molecular (H2) para produzir a hidrogénio atómico (H*) [20]. O
hidrogénio atómico reage com o metano, quando a temperatura do filamento (Tfil.) é
superior a 1800 ºC, produzindo radicais de metilo (CH3*), segundo as seguintes reacções:
2
*
º1800
2 2
.
HH
CT fil 
(1)
2
*
3
º1800
*
4
.
HCHHCH
CT fil 
 (2)
As espécies resultantes das equação (1) e (2) são consideradas como as mais importantes
no crescimento de filmes de diamante por HFCVD [8],[21] – [23]. Além da formação CH3*, a
presença de H* durante o crescimento do diamante é de extrema importância pelo facto de
ser responsável pelos mecanismos seguintes:
 A deposição de carbono ocorre, simultaneamente, na estrutura sp3 (estrutura do
diamante) crescimento de diamante, e sob a forma de grafite (estrutura sp2). No
entanto foi demonstrado que durante o crescimento de diamante a grafite é
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eliminada sob acçõ do hidrogénio atómico, ou a cinética da reacção química entre o
H* e a estrutura sp2 é cerca de 500 vezes mais rápida do que a reacção entre o H* e
a estrutura sp3 [5];
 O H* pode recombinar-se na superfície do substrato, formando novamente H2. A
reacção exotérmica subjacente conduz ao aquecimento do substrato durante a
deposição do diamante [23] – [26].
Mankelevich [27] desenvolveu um modelo bidimensional que contempla a cinética de doze
reacções químicas e de dez espécies distintas, na deposição de filmes de diamante por
HFCVD. O modelo tomou em consideração mecanismos inerentes à formação do H* e à
sua recombinação na superfície do substrato e foi testado em diferentes reactores HFCVD
[22], [27] – [29]
. Os resultados obtidos permitiram constatar que:
O modelo proposto prevê com elevado grau de fiabilidade a concentração das espécies
existentes no crescimento de diamante por HFCVD, bem como a taxa de crescimento do
filme para diferentes condições de crescimento;
A expressão proposta por Mankelevich [27] para determinar a taxa de crescimento do
diamante, G (µm/h), considera como variáveis do processo a temperatura do gás na
vizinhança do substrato e as concentrações de H*, H2 e CH3* na vizinhança da superfície do
substrato. A equação (3) indica que a taxa de crescimento é proporcional ao aumento da
concentração das espécies activas determinantes para a deposição de diamante, sendo
também de extrema importância o controlo da temperatura no substrato.
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3109873.1 R kcal (mol K)-1
6.141 Q
 kcal mol-1 ;
3.72 Q  kcal mol-1 (energia de activação do crescimento de diamante).
(3)
   
   SS
SSS
RTRT
RTRTTf
/5.12exp23.0/8.8expexp1.0
/2.5exp016.0/5.1exp0021.0)(

 (4)
A formação do hidrogénio atómico é dependente da temperatura à superfície do filamento
e da pressão do gás. Estudos realizados com base na termodinâmica do processo [15]
revelaram que a percentagem de H* aumenta quando a temperatura do filamento é elevada
e a pressão da mistura gasosa é baixa, conforme indicado na Fig. 1. A influência da pressão
de gases na morfologia e qualidade de revestimentos de diamante foi estudada de forma
detalhada por diversos grupos de investigação [30] – [34].
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Fig. 1 – Influência da temperatura do filamento e da pressão do gás na
produção de hidrogénio atómico [15].
A equação (5) proposta por Schwarz et al. [34] permite estimar o limite inferior da
concentração de H* produzido na superfície do filamento, .
*
Fil
H
n . Os resultados publicados
são quantitativamente inferiores (entre 20-25%) aos valores .
*
Fil
H
n obtidos por medição
directa através de técnicas de calorimetria. A diferença encontrada poderá estar relacionada
com o facto da expressão não tomar em consideração em consideração a difusividade do
hidrogénio. O valor pode ser obtido experimentalmente fazendo a correlação entre
os dados experimentais da taxa de crescimento do diamante e as equações (5) e (6).
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- Concentração de H* na superfície do filamento
- Potência eléctrica consumida para produzir H*
- Energia de ligação da molécula de H2
- Área do filamento
- Massa do átomo de hidrogénio (  kg)
- Constante de Boltzman J/K)
(5)
(6)
Sendo o aumento da temperatura do filamento a única forma viável para aumentar a
eficiência de produção de H*, é esperado que ocorra contaminação do filme de diamante
com partículas do material do filamento. No sentido de minimizar ou eliminar este tipo de
contaminação, o filamento deve ter um elevado ponto de fusão. De entre os diversos metais
refractários possíveis de serem utilizados para fazer filamentos, o tântalo (Ta), o tungsténio
(W) e o rénio (Re) são os mais usuais [15],[35]. Na presença de metano, durante o processo
de deposição, ocorre a carburação do filamento. No entanto, diferentes metais refractários
implicam diferentes condições de CH4 para obter a melhor taxa de crescimento do filme.
Para o Ta e o Re, o aumento da temperatura do filamento até 2400 ºC permite optimizar a
taxa de crescimento para valores máximos. O W não é o mais indicado para aplicações a
temperaturas tão elevadas uma vez que sofre uma grande deformação durante a
carburação.
Genericamente, os reactores HFCVD são projectados com base em três modelos distintos,
conforme indicado na Fig. 2. O reactor HFCVD convencional consiste numa configuração
simples em que os filamento(s) e o(s) substrato(s) estão colocados em planos horizontais e
paralelos [36], Fig. 2 a). Se o modelo permitir uma configuração em que o substrato é
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rodeado por um ou mais conjuntos de filamentos é possível obter melhores resultados na
distribuição de energia. Nesta configuração os filamentos são geralmente colocados em
planos verticais paralelos [37], Fig. 2 b). Ao contrário do caso anterior esta nova
configuração requer mais cuidados na distribuição do fluxo do gás no sentido de obter uma
deposição homogénea. No caso de deposição de substratos com geometria complexa os
planos dos filamentos e/ou dos substratos podem necessitar de uma configuração mista.
Nestes casos é necessário encontrar soluções que permitam controlar a temperatura do
substrato de forma correcta, tal como a introdução de um sistema de refrigeração adequado
ou proceder à correcta optimização da radiação por parte dos filamentos [59].
a)
b)
c)
Fig. 2 – Modelos de reactores HFCVD [36],[37].
1.2. Selecção de Materiais para fabrico do Reactor
A selecção dos materiais para o fabrico do reactor HFCVD, devido às condições de
trabalho, é extremamente importante. Os materiais têm que conjugar diferentes níveis de
exigências: i) mecânicas ii) químicas, e iii) físicas.
A desgasificação deste tipo de materiais deve ser reduzida, de forma a que a bomba de
vácuo seja capaz de retirar a quantidade de gás libertado pelo material. Na Tabela 2, é
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possível observar a taxa de desgasificação de alguns dos materiais mais utilizados em
equipamentos de vácuo.
Tabela 2 – Taxa de desgasificação de alguns materiais [56], [57].
Taxa de Desgasificação após 3horas de
bombagem [lusec/cm2]*
Inox 1,4x10-9
Molibdénio 6x10-6
Cobre 2,3x10-6
Teflon 5x10-6
Viton 6x10-5
Alumina 1,6x10-7
*1 lusec  taxa de fuga de 1 litro por segundo à pressão de 1 militorr.
Os materiais mais utilizados em sistemas que utilizam vácuo, são: i) metálicos, ii)
poliméricos, iii) vidros e cerâmicos. As ligações entre os materiais podem ser feitas através
de várias técnicas, tais como, juntas, por soldadura e por brassagem.
1.2.1. Metais e Ligas Metálicas
Relativamente aos metais, estes têm de ter uma elevada resistência mecânica. No caso de
uma câmara ou acessório de tubagem, têm de ter flanges soldadas ou ligações
normalizadas de modo a facilitar uma ligação [58] (ISO KF ou ISO CF). Os metais usados
têm também de ter baixa permeabilidade aos gases circundantes na atmosfera, baixas
pressões de desgasificação e baixas pressões de vapor.
No acoplamento de acessórios de vácuo, são usadas como juntas: i) vedações metálicas ou
ii) vedações com polímeros. No caso das juntas metálicas, tipicamente, é usado o cobre,
pelo facto de ser pouco permeável a gases e possuir uma boa resistência à corrosão. O
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princípio de vedação utilizando o anel de cobre, consiste na compressão da junta, até o
cobre sofrer uma deformação plástica por esmagamento e assim vedar a união.
De entre as várias ligas metálicas, o inox austenítico é usado com frequência para o fabrico
de câmaras e componentes de vácuo. Dos vários aços austeníticos existentes no mercado, o
AISI 304, AISI 316 e AISI 310 são os que mais se destacam neste tipo de aplicações. Têm
como principais propriedades: a sua baixa taxa de desgasificação, alta resistência química e
grande resistência a altas temperaturas, além de possuírem baixas propriedades magnéticas.
Para aplicações a altas temperaturas, o AISI 310 é o que mais se destaca, sendo que devido
à sua percentagem superior de Cr e Ni, possui maior resistência à oxidação às altas
temperaturas [38] – [42].
Contudo, os aços austeníticos com teor em carbono superior a 0,06% e sem presença de
elementos de liga carborígenos, tornam-se sensíveis à corrosão intergranular quando
aquecidos entre 450-850 ºC, mesmo após tempos de arrefecimento relativamente curtos.[43]
Este comportamento está associado à precipitação de carboneto de crómio nas fronteiras de
grão. À volta dos carbonetos surgem zonas com teor em crómio bastante reduzido em
consequência da baixa difusividade do Cr. A Tabela 3, resume as principais propriedades
mecânicas, físicas e composição química do aço AISI 304, AISI 316 e AISI310 [38] – [41].
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Tabela 3 - Propriedades dos aços inox AISI 304, 316, 310 [38] - [41].
AISI 304 AISI 316 AISI 310
C 0,08max 0,08max 0,08max
Mn 2 2 2
Si 0,75 0,75 1,5
P 0,045 0,045 0,045
S 0,03 0,03 0,03
Cr 18-20 16-18 24-26
Mo 0,75 2-3 -
Ni 10,5 10-14 19-22Co
m
po
siç
ão
 Q
u
ím
ic
a
[%
]
N 0,1 0,1 -
Resistência à tracção
[MPa] 520 515 515
Resistência à compressão
[MPa] 210 170 205
Tensão cedência a 0,2%
[MPa] 210 205 217
Alongamento mínimo
(L=5d) [%] 45 40 40
Pr
o
pr
ie
da
de
s 
M
ec
ân
ic
as
Dureza (HRB) 92 95 95
Densidade [g/cm3] 8 8 8
Temperatura de Fusão
[ºC] 1400-1450 1375-1400 1400-1450
Módulo de Elasticidade
[GPa] 193 193 200
Resistividade Eléctrica
[.m] 0,072x10
-6 0,074x10-6 0,072x10-6
Condutibilidade Térmica
a 100ºC
[W/m.k]
16,2 16,3 14,2
Coeficiente de Expansão
Térmica
a 100ºC [/ K]
17,2x10-6 15,9x10-6 15,9x10-6
Pr
o
pr
ie
da
de
s 
Fí
sic
as
Temperatura Máxima de
Trabalho [ºC] 870 870 1150
Devido ao processo utilizado (HFCVD), alguns componentes do sistema, (suportes de
filamentos) ficam sujeitos a elevadas temperaturas (superiores a 1800ºC), sendo que é
imprescindível ter em atenção a escolha dos materiais desses componentes, para que estes
não alterem as suas propriedades durante o processo de deposição.
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Para este tipo de aplicações as ligas metálicas refractárias são as ligas mais utilizadas, das
quais se destacam: i) inconel [45], são da família de ligas de níquel – crómio – ferro; ii)
molibdénio, iii) tungsténio, iv) tantalum e v) rénio. Todas estas ligas, têm em comum a alta
resistência a altas temperaturas, e as excelentes propriedades de resistência térmica e à
corrosão. Na Tabela 4, são apresentadas as principais características do Molibdénio,
Tungsténio, Tantalum e Rénio.
Tabela 4 – Propriedades do molibdénio, tungsténio, tantalum, rénio [46], [47].
Mo W Ta Re
Densidade [g·cm−3] 10.28 19,25 16,65 21,02
Ponto de fusão [°C] 2623 3422 3017 3186
Resistividade Eléctrica [mΩ.cm] 5 5 13 18
Condutibilidade Térmica a 300K
[W·m−1·K−1] 138 170 57,5 48
Expansão Térmica a 25ºC [µm·m−1·K−1] 4.8 4,5 6,3 6.2
Modulo Young [GPa] 329 411 186 463
1.2.2. Materiais Cerâmicos
Para proceder ao isolamento eléctrico de componentes é usual recorrer a materiais
cerâmicos refractários, tais como a alumina (Al2O3), a mulite e a mica. Porém devido às
exigências de desgasificação, é importante que o cerâmico não seja poroso. De entre as
várias hipóteses, a alumina e a mica são os materiais de eleição para este tipo de aplicações
pois reúnem as características técnicas adequadas (resistente a altas temperaturas, óptimo
isolante eléctrico [51]) e apresentam a melhor relação preço qualidade.
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Tabela 5 – Propriedades da Mica e Alumina [78].
Mica Natural Alumina 99,9% Al2O3
Densidade [g/cm3] 2,6 3,9
Ponto de fusão [ºC] - 2100
Coeficiente expansão térmica [K-1] 9x10-6 8x10-6
Calor especifico [J. K-1.kg-1] 50 850
Condutividade Térmica [W.m-1.K-1] 0,5 26
Constante dieléctrica 6 9
Força Dieléctrica [kV.mm-1] 40 10
Resistividade Volu. [Ohm.cm]25ºC 10-12 10-14
Tensão máxima à compressão [Mpa] 190 2200
Tensão máxima à tracção [Mpa] 170 260
Temperatura Max. de Trabalho [ºC] 600 1700
1.2.3. Polímeros
Relativamente aos polímeros, estes normalmente encontram-se em sistemas de vácuo, em
aplicações como o-rings, vedantes e juntas. Os polímeros mais usados são o viton, nitrilo e
teflon. Estes conseguem aguentar temperaturas até cerca 260ºC, não reagindo com outros
materiais. Além de terem uma baixa taxa de desgasificação são bons isolantes de vácuo [52].
Na Tabela 6, são apresentadas as propriedades dos elastómeros.
O princípio de trabalho das vedações com polímeros é a colocação da junta entre as peças a
unir, que pode ser através de um anel centrado (center-ring) de dimensões estandardizadas
ou em um canal para colocação do vedante, que será apertado contra a peça a vedar.
José Augusto Machado Figueiredo dos Santos
14
Tabela 6 – Propriedades do Viton, Nitrilo e Teflon [56]-[55].
Viton Nitrilo Teflon PTFE
Densidade [g/cm3] 1,86 1 2,2
Dureza (shore A) 55-95 40-95 50-80
Tensão Cedência [MPa] 20 27 10
Temperatura Max. [ºC] 204 121 260
1.3. Instrumentação e controlo do processo
Qualquer processo de transformação de materiais implica a necessidade de controlo de
variáveis inerentes à tecnologia envolvida. A selecção adequada de instrumentos de
medição controlo e registo, é condição essencial no projecto de qualquer equipamento que
está em fase de desenvolvimento. Os sub capítulos seguintes procuram fazer uma síntese
dos instrumentos/equipamentos existentes no mercado necessários ao controlo de processo.
1.3.1. Sensores
Para a medição de grandezas características de sistemas físicos, são utilizados dispositivos,
denominados sensores, que convertem outras formas de energia em energia eléctrica [60]. As
variáveis medidas são todas as variáveis mensuráveis relacionadas com as ciências físicas
envolvidas: i) Pressão, ii) Caudal e iii) Temperatura.
Os instrumentos de medição, sensores, são seleccionados mediante a gama de valores que
se pretende medir, a exactidão exigida, a rapidez de resposta e a sua estabilidade. No caso
da pressão, existe um conjunto de soluções comerciais, de grande fiabilidade. A selecção
do sensor mais adequado está relacionada com a gama de pressões pretendida e com as
características químicas do gás atmosfera. Na Fig. 3 é representada a gama de trabalho de
medidores de pressão para vácuo e respectiva gama de valores de trabalho.
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Fig. 3 - Gama de trabalho de medidores de Pressão[61].
Para a medição de temperatura, existem vários tipos de sensores: i) termopares, ii) termo-
resistências, iii) termómetros, iv) pirómetros, v) termístor. A sua aplicação depende da
gama de temperatura que se pretende medir, tempo de resposta e resolução.
Na Tabela 7, é apresentada a comparação entre diferentes sensores de medida de
temperatura.
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Tabela 7 – Comparação entre sensores de temperatura [62].
Termopar Termo-resistência Termístor Pirómetro
Exactidão Baixa Alta Baixa Baixa
Gama de
Temperaturas
-250 a 2600 °C -200 a 850 °C -60 a 300 °C -50 a 3000 °C
Estabilidade Razoável Boa Boa Boa
Repetibilidade Razoável Boa Boa Boa
Vibração Muito resistente Pouco Resistente Boa Tolerante
Área de Medida Ponto único Ponto único Ponto único Várias
Diâmetro
Tamanhos
reduzidos
(0,25mm)
Mínimo 3mm
Tamanhos
reduzidos
(0,5mm)
Várias
Resposta Rápida Lenta Média Rápida
No grupo dos termopares, existem tipos de sensores para diferentes gamas de medida de
temperaturas e aplicações. Na Tabela 8, são apresentados os diferentes tipos de termopares
e diferentes gamas de medidas de temperaturas.
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Tabela 8 – Tipos de termopares mais comuns [62] - [63].
Sensor Gama de Temperaturas [ºC] Observação
Termopar tipo K -180 a +1300 Adequado a atmosferas
oxidantes
Termopar tipo J -180 a +800 Sujeito a oxidação atemperaturas elevadas
Termopar tipo N -270 a +1300 Para o uso geral, boa
resistência ao enxofre
Termopar tipo R -50 a +1700 Facilmente contaminado
Termopar tipo S -50 a +1750 Padrão de laboratório,Facilmente contaminado
Termopar tipo B 0 a +1820 Facilmente contaminado
Termopar tipo T -250 a +400 Excelente comportamento atemperaturas criogénicas
Termopar tipo E -40 a +900 Não sujeito à corrosão atemperaturas criogénicas
Os sinais eléctricos gerados pelos termopares são de baixa amplitude, pelo que necessitam
de ser acondicionados, para ser possível realizar a medição correcta sendo necessário
amplificar a diferença de potencial por eles gerado, através do auxilio de componentes
electrónicos para níveis de tensão entre os 0 e os 5V [64].
Para a medição do caudal de fluidos, existe uma variedade de tipos de medidores de
caudal: i) placa de orifício, ii) tubo de Venturi, iii) tubo de Pitot, vi) medidor de área
variável (rotâmetro), que têm associados componentes electromagnéticos, térmicos, ou
mecânicos. A sua escolha varia consoante a sua aplicação, o fluido, o estado físico (liquido
ou gás) que se pretende medir e a precisão pretendida.
Para caso especifico do reactor HFCVD, pretende-se efectuar a medição de gases com alta
precisão. Dos equipamentos mais precisos e avançados que existem no mercado, o
controlador mássico de fluxo (mass flow controller - MFC) é o equipamento que se destaca
de todos os outros. Trata-se de um dispositivo que concilia a medição e o controlo do fluxo
de partículas (gás ou líquido), de alta precisão [65] – [66].
O MFC funciona com um controlo em malha fechada, ou seja, dado um sinal de entrada
pelo operador (ou por um circuito/computador externo) este compara o valor do sensor de
fluxo e ajusta a válvula proporcional de modo a conseguir o fluxo pretendido. A taxa de
fluxo é dada em percentagem mediante a gama da calibração do MFC [66].
José Augusto Machado Figueiredo dos Santos
18
1.3.2. Controladores
Para realizar o controlo dos dados obtidos pelos sensores podem ser utilizadas várias
soluções técnicas. Os sinais adquiridos pelos sensores são enviados para equipamentos
específicos, que podem ser: i) Computadores, ii) PLC, ou iii) unidades de controlo
específicas apropriado para cada grandeza física que se pretende medir. O hardware de
aquisição de dados pode simplesmente receber dados, ou ter a dupla função de receber e
enviar dados mediante rotinas pré definidas. Estes equipamentos têm associadas saídas
ligadas a actuadores [67].
1.3.3. Software de programação
O software de programação deverá permitir uma interface transparente com o programador
e possuir ferramentas gráficas para o desenvolvimento rápido de aplicações com
instrumentos virtuais. Deverá ainda possibilitar a troca de informação com outras
aplicações que estejam a correr simultaneamente no computador ( ex. OLE (Object
Linking and Embedding), DDE (Dynamic Data Exchange) , entre outros).
Estas aplicações são normalmente fornecidos pelo produtor do hardware ou então
desenvolvidas para casos específicos de controlo. De entre as linguagens de programação
existentes, as linguagens mais utilizadas são: i) Labview, ii) Visual Basic, ou iii) C.
Destes softwares, o Labview (Laboratory Virtual Instrumentation Engineering Workbench)
é uma aplicação para o desenvolvimento de programas, cuja aplicação está em franca
expansão. Trata-se de uma aplicação semelhante aos ambientes de desenvolvimento
comerciais baseados na linguagem ‘C’ ou ‘Visual Basic’, diferindo, no entanto, destes num
aspecto importante, estes ambientes de programação utilizam linguagens baseadas em
texto para criar linhas de código. O Labview usa uma linguagem de programação visual, da
National Instruments (NI), sendo que a sua execução é determinada pela estrutura gráfica
dos blocos utilizados, permitindo o acesso a placas de aquisição de dados, através de
“Objectos-Ferramentas” fornecidos pela NI ou pelo fabricante da placa de aquisição,
possibilita um desenvolvimento rápido de aplicações informáticas para monitorização de
processos [68],[69].
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1.3.4. Interface de comunicação de dados
Além de um dispositivo físico, a interface de comunicação de dados é o limite de entrada e
saída dos equipamentos terminais de dados, mas também constitui-se como um dispositivo
funcional e eléctrico, que torna possível o envio de dados de um terminal para o outro, ou
de um terminal para um equipamento de comunicação de dados e vice-versa, podendo ser
de duas grandes categorias, séries ou paralelas.
As características físicas e lógicas, para a conexão série entre dois sistemas, são conhecidas
como padrão que, normalmente é definido em conformidade com uma norma. Essas
normas são elaboradas por organismos competentes, por exemplo, Institute of Electrical
and Eletronics Engineers (IEEE) e a Eletronic Industries Association (EIA), e adoptadas
comercialmente a nível internacional.
As interfaces série possuem como característica principal, a transmissão de apenas uma
parcela da informação a cada instante. O sinal representado electricamente possui uma
gama considerável de níveis de tensão, sendo cada um deles um bit (BINARY DIGIT) que
são transmitidos sequencialmente um a um por um único meio. Entre as diversas normas
para interfaces série, já elaboradas pelos organismos competentes [70], as mais utilizadas
nos instrumentos de medição de massa são as normas RS (Recommended Standard),
criadas pelas EIA que tiveram início em 1962 com a norma RS232, posteriormente, a
norma RS232C em 1969, teve melhorias subsequentes com as normas RS422, RS449,
RS530, e norma RS485 [71].
Outra interface série, com um número crescente de aplicação é o interface USB, que se
diferencia das citadas anteriormente, por permitir a interligação entre diversos periféricos a
um computador, ou diversos computadores entre si, através de um HUB. A primeira versão
foi lançada em Novembro de 1995, por um consórcio de empresas, das quais se destacaram
a Microsoft, Apple, Hewlett-Packard, NEC, Intel e Agere. Além de resolver o problema do
número de conexões da norma RS232 (permite a conexão apenas entre dois dispositivos), a
USB proporciona uma maior velocidade de transmissão de dados e ainda prevê vias de
alimentação aos periféricos, permitindo que utilizem um único cabo [72].
A tecnologia Ethernet, é a tecnologia de redes mais utilizada actualmente em redes locais.
O padrão Ethernet foi concebido em 1973 pela Xerox PARC, e publicado em 1980 através
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do artigo Ethernet: Distributed Packet-Switching For Local Computer Networks. É uma
arquitectura de redes que se tornou popular devido à velocidade de transmissão de dados,
custo de instalação e operação. A tecnologia Ethernet permite transferir dados com uma
velocidade de 100Mb/s sob orientação do protocolo TCP/IP [73] . É possível encontrar no
mercado dispositivos electrónicos que permitem efectuar a ligação/conversão entre os
vários interfaces séries e a tecnologia Ethernet [75], possibilitando que vários dispositivos
com diferentes portas de comunicação se liguem a um computador, PLC, ou outro
equipamento por uma única porta.
Nas interfaces paralelas a troca de informação é realizada com o envio simultâneo de todos
os bits do valor binário, normalmente 8 bits. A norma mais utilizada para o interface de
instrumentos é a IEEE 488, sendo conhecida como General Purpose Interface Bus (GPIB).
Como o nome sugere, este interface caracteriza um barramento paralelo onde podem ser
conectados 16 dispositivos (computador + 15 instrumentos) utilizando um cabo flexível de
com um máximo de 32m, permitindo a conexão de um componente a cada 2m, as taxas de
transferência podem chegar a 1Mbyte/s [74].
Associados aos interfaces de comunicação, existem vários protocolos de comunicação, que
especificam o formato de dados e as regras a serem seguidas, de forma a garantirem o
perfeito funcionamento da transmissão de dados, dos quais se destaca: i) MODBUS, muito
utilizado em sistemas de automação industrial, ii) TCP/IP, (Transmission Control Protocol)
utilizado para transmissão de dados via Ethernet.
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Capítulo II
No Capitulo II, é apresentado o projecto do reactor de filamento quente, o seu
dimensionamento, a selecção dos materiais e equipamentos necessários para a produção
de filmes à base de carbono. São estudadas várias soluções mecânicas e a aplicação de
diversos materiais. Na parte de instrumentação são dadas soluções para a aquisição e
controlo das variáveis do processo. Ainda neste capítulo, é explicado o princípio de
funcionamento do software que foi desenvolvido para monitorizar, controlar e efectuar o
registo das variáveis do processo de deposição.
2. Projecto de reactor HFCVD com sistema de controlo integrado
Em pequenos reactores de laboratório, com apenas um filamento e um substrato, idêntico
ao existente no Departamento de Engenharia Mecânica da Universidade de Aveiro, (Fig.
4), a temperatura do substrato é controlada fazendo o ajuste entre a distância do filamento e
substrato. Esta abordagem apresenta limitações em estudos que envolvam o revestimento
de peças de pequenas dimensões. Este tipo de equipamento tem algumas limitações quando
é pretendido fazer revestimentos em substratos com pequenas dimensões e geometria
complexa. Perante os desafios que têm sido colocados na investigação de revestimentos de
filmes à base de carbono em geometrias complexas, tornasse necessário desenvolver um
equipamento HFCVD com características particulares:
 Aumentar a área de deposição de 25x4 mm para 90x90mm, com uma altura
variável de10 mm até 150mm.
 Implementar um sistema integrado de controlo das variáveis do processo e fazer a
aquisição de dados em tempo real.
 Garantir homogeneidade de temperatura no substrato ao longo da área de
deposição.
 Implementar sistema de rotação do porta substratos, com possibilidade para evoluir
para um sistema de rotação do substrato individual.
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Fig. 4 – Reactor HFCVD, para deposição de filmes de diamante.
2.1. Projecto Mecânico
O projecto de equipamentos de deposição, é essencialmente projectado em função do
processo a utilizar, do tamanho do equipamento, do estado último de pressão, da
temperatura do processo, da facilidade de limpeza e manutenção e da maquinabilidade dos
materiais. Tudo isto condiciona a escolha dos materiais e componentes a aplicar neste
projecto. A correcta escolha destes é fundamental para garantir um bom desempenho e
para optimizar os custos do equipamento.
Para a realização do projecto mecânico foi utilizado o software de modelação CATIA, o
software de análise de elementos finitos ABAQUS de cálculo estrutural, e o software de
análise de elementos finitos CFX v5.6, para simulação térmica.
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2.1.1. Câmara de Vácuo
Foi idealizada uma câmara de Vácuo com geometria cilíndrica, que possuísse abertura
superior e uma inferior, de modo a facilitar a sua manutenção. Lateralmente foram
colocadas diversas janelas e portas de acesso com flanges normalizadas (CF40),
permitindo a colocação de actuadores, entrada de gases e sensores.
No sentido de minimizar custos, pensou-se em recorrer à utilização de um cilindro já
existente, em AISI 304, com uma espessura de 3mm, tendo um diâmetro de 306mm por
305mm de altura e adapta-lo às características pretendidas.
A sua aplicabilidade foi verificada através de um cálculo estrutural pelo método dos
elementos finitos. Para efectuar a simulação, foi utilizado o software ABAQUS. A malha
foi gerada automaticamente pelo programa e refinada nas zonas de interface entre os
elementos sólidos e de casca. Os elementos sólidos são do tipo hexaédricos de 8 nós e os
elementos de casca são do tipo quadrangulares de 4 nós, tendo sido utilizados ainda
elementos de casca triangulares de 3 nós de forma a permitir a transição gradual entre as
zonas de menor para as zonas de maior refinamento da malha.
De modo a simular o processo de vácuo, foi imposta uma condição fronteira do tipo
pressão, em toda a superfície exterior da câmara. A pressão imposta foi de 101324,9998Pa,
resultado da diferença de pressão atmosférica (1 Atm) com a pressão base de trabalho
(1,3x10-9 Atm). Na Fig. 5 é apresentado o campo de tensões equivalentes de Von Mises
com um factor de escala 20x.
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Fig. 5 - Campo de Tensões Equivalentes de Von Mises (unidades em MPa e factor de
escala 20X ).
Nas condições de trabalho, o material fica submetido a uma tensão máxima de apenas
8MPa que está muito aquém da tensão de cedência do Inox AISI 304 (210MPa).
Na Fig. 6 são apresentados os deslocamentos que a câmara sofre com a pressão aplicada
nas suas paredes. É possível observar, através da análise feita, que as paredes da câmara
sofrem uma deformação máxima de 8,6µm, o que não é significativo.
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Fig. 6 - Análise dos deslocamentos da câmara (unidades em mm).
A base da câmara e a tampa, é constituída em chapa de inox 304 de 10mm. A tampa possui
uma janela em Quartzo, que permite ao operador observar o interior da câmara durante a
fase de deposição e para a aquisição da temperatura do filamento com um pirómetro óptico
de infravermelhos. Na base, Fig. 7, foram soldados um conjunto de acessórios de ligação,
com medidas normalizadas, que permitem a ligação do sistema de vácuo, do sistema de
ajuste do porta amostras e dos eléctrodos.
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Fig. 7 - Perspectiva da Base do reactor.
Nas soldaduras foi usado o processo de soldadura TIG, sendo que nas juntas entre o
cilindro da câmara e as flanges superior e inferior foi utilizado o processo de soldadura
orbital.
Devido às dimensões consideráveis da tampa do reactor, foi projectado um sistema
pneumático para a abertura da câmara, que consiste na colocação de um cilindro a
trabalhar em “alavanca” de modo a facilitar a abertura. Na Fig. 8, é apresentado o sistema
de abertura da tampa do reactor.
Ligação CF40
Ligação KF25
Chapa Base
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Fig. 8 - Sistema de abertura da tampa.
Para o cálculo das forças que actuam no sistema, de forma a dimensionar do actuador
pneumático, foram utilizadas as equações da estática do corpo livre:
  0F ( 7)
  0BM ( 8)
Decompondo o sistema obtém-se:
Movimento de
Abertura da Tampa
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Barra 1 Barra 2
Fig. 9 - Decomposição das forças no corpo livre.
Considerando o peso da tampa e da água (400N), foram efectuando os cálculos, obtendo
uma força mínima necessária de 413N para movimentar a tampa. De acordo com os
cálculos, foi seleccionado um cilindro de duplo efeito. Para controlar o avanço do cilindro
e inverter o seu sentido dos movimentos, foi incorporado no circuito pneumático, uma
electro-válvula direccional de 5/2 vias e reguladores de caudal, para controlo da velovidade
de abertura/fecho da tampa, além de válvulas anti retorno O esquema pneumático da
ligação do cilindro é apresentado no Anexo I.
De modo a garantir a vedação em vácuo, foram utilizadas o-rings de viton entre a câmara e
a base, e a câmara e a tampa, nas restantes juntas foram utilizados anéis de cobre que
vedam por esmagamento.
A estrutura concebida para este equipamento (Fig. 10), foi construída em perfis de
alumínio estrutural de forma a garantir a estabilidade de todos os equipamentos. Na parte
inferior da estrutura está colocada a fonte de alimentação e os controladores do processo.
No painel frontal estão colocados os botões de paragem de emergência, abertura/fecho da
tampa e alarmes luminosos.

YA

XA

YB

XB

P

YA 
XA
y
x

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Fig. 10 – Perspectiva da estrutura do sistema de deposição.
2.1.2. Bomba de Vácuo
De forma a garantir um processo de deposição eficaz, é necessário ter uma bomba de
vácuo dimensionada para o sistema e para as condições de deposição. A selecção da
bomba de vácuo foi feita considerando as condições de trabalho presentes na deposição de
filmes de carbono.
A bomba rotativa foi seleccionada considerando o volume da câmara (22,5 l) e um tempo
máximo de 3 min para atingir a pressão base de início do ciclo de 0,13 Pa. Considerando a
equação (9) [76], foi seleccionada uma bomba com capacidade máxima de bombagem de
15 m3/h.
Fonte de
Alimentação
Unidades de
Controlo
Painel de
controlo,
Alarmes
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


2
1log
S
V2.3t
P
P
t - tempo [s]
               V - volume da câmara [l]
               S - capacidade de bombagem [l/s]
               P1 - pressão inicial [mbar]
               P2 - pressão final [mbar]
(9)
A montagem do sistema de vácuo foi idealizada considerando a existência de um sistema
automático que controle a pressão da câmara, previamente seleccionada. Na Fig. 11. é
apresentado o esquema da montagem do sistema de vácuo, onde está previsto uma válvula
principal de diafragma e uma electro-válvula que é comandada pelo controlador de pressão
com controlo proporcional e diferencial (PD) relativamente à pressão predefinida. Faz
também parte do sistema de vácuo uma válvula de exaustão que permite a entrada de ar
para abertura da câmara.
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Fig. 11 - Esquema de ligações de vácuo.
2.1.3. Suportes de Filamentos
De forma a garantir uma homogeneidade na distribuição de energia, optou-se por uma
distribuição dos filamentos em planos horizontais. Caso seja necessário o sistema permite
evoluir para uma distribuição de filamentos em planos verticais. Para proceder à fixação
dos filamentos foi concebido uma solução simples, conforme está indicado na Fig. 12. A
solução proposta consiste num sistema de fixação feito em chapas de molibdénio onde os
filamentos são colocados em furos equidistantes, de modo a formar um plano horizontal de
filamentos. Sempre que se justificar é possível colocar planos de filamentos horizontais
paralelos. A distância entre os vários planos, é estabelecida pela presença de casquilhos em
alumina previamente cortados com a altura pretendida.
Os vários planos de filamentos é suportado por um sistema que permite compensar a
dilatação do material (temperatura do filamento está entre 2000 e 2400 ºC), garantindo
assim uma distância constante relativamente ao(s) substrato(s) presente(s) na deposição. A
parte móvel do suporte dos filamentos está assente em duas guias de grafite que deslizam
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em dois casquilhos de grafite. Este sistema está acoplado a um actuador linear, que está
montado no exterior da câmara de deposição. Sempre que o actuador linear for accionado a
deformação dos diversos planos de filamentos é feita em simultâneo sendo o movimento
do suporte móvel garantido pelo alinhamento das guias de grafite. O actuador linear
seleccionado, já incorpora um motor eléctrico, cujo objectivo futuro é ser automatizado.
Este ponto será mais desenvolvido no capítulo 4, Trabalhos Futuros.
A utilização de grafite para a concepção das guias de deslocamento linear tem presente
dois aspectos de extrema importância: i) devido à elevada condutividade eléctrica, a grafite
permite resolver de imediato o problema de distribuição da corrente eléctrica para os
filamentos; ii) o baixo coeficiente de expansão térmica e o reduzido coeficiente de atrito
que a grafite apresenta facilita o ajuste necessário entre as peças móveis. O grafite utilizado
no presente trabalho é o ISEM8E fornecido pela REROM-Portugal. Este grafite apresenta
coeficientes de atrito de 0,1 e um coeficiente de expansão térmica de 3 μm-1K-1.
Fig. 12 - Sistema de esticamento dos filamentos.
Para a selecção do actuador linear foi calculado a força necessária para movimentar o
conjunto móvel considerando o coeficiente de atrito do grafite e o diagrama de forças
Actuador Linear
Suporte
Filamentos
Móvel
Suporte
Filamentos Fixo
Array de
Filamentos
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indicado na Fig. 13. Face aos valores indicados foi obtido um valor de 2N que permitiu
seleccionar o actuador linear mais indicado para sistemas de vácuo.
Fig. 13 - Representação das forças que actuam no sistema móvel aF

.
2.1.4. Porta substratos
As amostras a depositar são colocadas num porta substratos circular, em molibdénio. No
sentido de aumentar a flexibilidade do sistema durante o processo de deposição em
geometrias complexas (brocas, fresas, anéis de desgaste) foi decidido instalar um sistema
de rotação para o porta substratos e um actuador linear, no sentido de ajustar a distância
entre a superfície do substrato. Este sistema é facilmente removido, sendo completamente
modular para permitir a colocação de outro tipo de peças de maiores dimensões, o que
possibilita a qualquer momento o operador alterar o porta amostras ou simplesmente
efectuar a sua limpeza e manutenção do sistema. A Fig. 14 apresenta uma vista em corte do
sistema proposto.
aF

F

P

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Fig. 14 – Vista em corte do conjunto afinação porta amostras.
.
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2.1.5. Sistema de refrigeração
Atendendo ao facto do sistema HFCVD operar a temperaturas elevadas é necessário
prevenir o excesso de aquecimento em componentes/peças que constituí o reactor. Devido
á complexidade da câmara, foram efectuados algumas simulações utilizando o programa de
elementos finitos CFX v5.6. As simulações permitiram definir a melhor zona para a
entrada e saída de água e calcular o escoamento de água necessário à optimização do
arrefecimento, sem recorrer a uma unidade de refrigeração nesta etapa do projecto. Foi
feita a modelação da massa de água de refrigeração da câmara, e sobre ela foi gerada uma
malha utilizando elementos tetraédricos.
A modelação realizada para optimizar o arrefecimento pressupõe o conhecimento prévio
da temperatura na superfície interna da câmara durante as condições de deposição. Este
valor apenas poderá ser obtido por uma de três vias: i) experimentalmente, por medição
directa com uma sonda de temperatura; ii) realizando um estudo térmico do sistema de
deposição, recorrendo a ferramentas de simulação numérica; iii) e por último, será efectuar
um estudo no sentido de identificar as condições de operação que são necessárias existir
para que não seja atingido a temperatura limite de operação do material da câmara.
A primeira hipótese pressupõe a necessidade de construir o reactor e efectuar a recolha de
dados experimentais para posteriormente proceder às melhorias necessárias ao sistema.
Apesar de ser possível, não será a linha de trabalho mais indicada do ponto de vista
técnico, científico e financeiro.
A segunda hipótese requer um estudo termodinâmico que contemple o balanço energético
do sistema, incluindo as reacções químicas e cinética química inerente ao processo de
CVD. Apesar de extremo interesse, este trabalho não se enquadra nos objectivos do
presente projecto.
A última linha de trabalho implica fazer um estudo em que é considerada a hipótese teórica
do material da câmara atingir uma temperatura muito elevada. No caso do aço AISI 304
essa temperatura estará associada à temperatura em que ocorre a precipitação de
carbonetos. A coexistência de temperaturas elevadas e de uma fonte de carbono activa (o
metano) corresponde a uma situação indesejável para a manutenção e segurança do
equipamento. Deste modo, foi considerado que a temperatura limite na parede interna da
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câmara seria de 450 ºC (onde ocorre o início de precipitação de carbonetos em aços
austeníticos). Para a simulação realizada, teve-se em consideração os seguintes objectivos:
 Optimizar as linhas de escoamento do fluido de refrigeração no sentido de obter
uniformidade no escoamento térmico.
 Determinar o caudal mínimo necessário para que a temperatura na parede externa
da câmara não seja superior a 50ºC.
Para efeitos de cálculo foi considerado que a entrada de água será feita na parte inferior da
câmara e localizada do lado oposto à saída da mesma, sendo a entrada localizada na parte
inferior da câmara e a saída na parte superior. Com esta localização, o fluido é obrigado a
vencer a força da gravidade e a contornar toda a câmara. Foram geradas simulações
numéricas com diferentes caudais de água (150, 450 e 750 litros/h). Na Fig. 15 são
apresentados os gradientes de temperatura ao longo da câmara.
Das análises efectuadas, conclui-se, através da visualização dos gradientes de
temperaturas, e da sua associação ao código de cores, que a colocação de apenas uma
entrada e uma saída de água, não garante o arrefecimento homogéneo do sistema, uma vez
que não é possível existir uma distribuição homogénea das linhas de fluxo. Com um fluxo
de água de 150 litros/hora (Fig. 15-a, b), apenas é escoada uma pequena parte do calor,
com fluxos superiores de 450 litros/hora (Fig. 15- c, d) e de 700 litros/horas (Fig. 15- e, f)
observa-se que existe maior escoamento de calor, contudo não existe um escoamento
uniforme, que se pode dever ao aumento de turbulência do fluido causado pelo aumento do
escoamento.
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a) b)
c) d)
e) f)
Fig. 15 - Gradiente de temperaturas da água ao longo da câmara para diferentes escoamentos.
Da análise do comportamento do fluido para uma entrada e uma saída e de forma a atingir
os objectivos de arrefecimento da câmara, foi introduzido no sistema de arrefecimento,
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mais uma entrada e uma saída, e procedeu-se á sua simulação utilizando um caudal de
150l/h sendo que foram seguidas duas linhas de trabalho: i) colocação de duas entradas de
água alinhadas verticalmente. Uma na parte inferior da câmara e outra na parte superior da
câmara. Duas saídas igualmente alinhadas, mas do lado oposto às entradas. ii) Colocação
de duas entradas e duas saídas, desfasadamente a 60º, sendo que as entradas são colocadas
na metade inferior da câmara e as saídas colocadas do lado oposto às entradas, na parte
superior da câmara.
Na Fig. 16 a), b), é apresentado o gradiente de temperaturas da água, ao longo da câmara
para duas entradas e duas saídas alinhadas verticalmente, onde se pode verificar que apesar
de apresentar temperaturas elevadas nas paredes externas, existe um escoamento do calor
uniforme ao longo da câmara. No caso da Fig. 16 c), d), com entradas e saídas desfasadas,
a água apresenta zonas com temperaturas muito elevadas, sendo que esta disposição de
entradas / saídas não será a melhor solução.
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a) b)
c) d)
Fig. 16 - Gradiente de temperaturas da água ao longo da câmara para escoamento de 150litros/h
com 2 entradas e 2 saídas alinhadas verticalmente a), b) e desfasadas 60º c), d).
Da análise das simulações efectuadas e melhorando a situação mais favorável, (duas
entradas, duas saídas), foi introduzida mais uma entrada e uma saída, a meia altura da
câmara, obtendo assim um sistema com três entradas e três saídas alinhadas verticalmente.
Foi efectuada a simulação para o sistema de refrigeração, optimizando o caudal de água
para 900l/h, de modo a garantir que as paredes externas da câmara não ultrapassem os
50ºC.
Na Fig. 17 e Fig. 18 são apresentados os gradientes de temperatura da água ao longo da
câmara e as respectivas linhas de fluxo, sendo possível analisar, através do código de
cores, que existe uma uniformidade na distribuição de temperaturas na parede externa da
câmara.
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a) b)
Fig. 17 - Gradiente de temperaturas da água ao longo da câmara para escoamento de 900 litros/h
com 3 entradas e 3 saídas alinhadas verticalmente.
Fig. 18 - Linhas de fluxo ao longo da câmara para escoamento de 900 litros/h com 3 entradas e 3
saídas alinhadas verticalmente.
Considerando os mesmos objectivos e as mesmas condições da câmara, foi realizado um
conjunto de simulações para a tampa. O arrefecimento foi idealizado em forma de anel,
devido á existência de uma janela em quartzo, localizada no seu centro. Para essa situação
foi colocada uma entrada e uma saída de água nas extremidades opostas.
Das simulações efectuadas, o escoamento de 100 litros/hora, é o mais favorável, para
garantir que a parede exterior da tampa não exceda os 50 ºC. Na Fig. 19 é apresentado o
gradiente de temperatura da água ao longo da tampa.
Projecto do reactor HFCVD com sistema de controlo integrado
41
Fig. 19 – Gradiente de temperatura da água ao longo da
tampa para um escoamento de 100 l/h.
Com esta simulação permitiu projectar o sistema de refrigeração da tampa, sendo que o
conjunto tampa, é apresentado a Fig. 20, e onde se pode visualizar o vidro de quartzo no
centro da câmara e o reforço para a ligação do sistema de abertura da tampa.
Fig. 20 - Pormenor refrigeração da tampa.
2.2. Instrumentação
Com o objectivo de monitorizar e controlar todo o processo de deposição, foi desenvolvida
uma aplicação informática que permite fazer o controlo, leitura e registo das variáveis do
processo de deposição. Para isso foi utilizado o computador como controlador principal e
foi criado um interface gráfico utilizando o software Labview da National Instruments
(NI). No sentido de simplificar e optimizar as rotinas necessárias para controlar as
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variáveis do processo foi estabelecida uma estrutura de trabalho que tem presente os
seguintes aspectos:
 Independentemente do software de controlo será necessário existir unidades locais
de leitura e controlo individual de cada variável do processo (gás, pressão,
temperatura…). Nesta circunstância é possível criar procedimentos de operação e
segurança que permitam ao operador actuar sobre o processo de forma manual.
Estes procedimentos são justificados sempre que se verifique alguma anomalia no
sistema informático.
 Cada unidade de controlo individual deverá ter um algoritmo de controlo interno
(PD, PID ou outro). Deste modo, os controladores actuam directamente sobre os
actuadores.
 A nível de software devem ser criadas rotinas para controlar individualmente os
controladores instalados no sistema. Para tal, o software deverá definir o valor de
funcionamento (set-point) do controlador, registar o valor real da variável e actuar
sobre o processo em caso de segurança. A função de correcção do erro entre o set-
point e o valor real será feita localmente através do controlador, utilizando o seu
algoritmo interno (PD, PID ou outro…).
 Desenvolver rotinas a nível de software para registo e gravação dos dados
provenientes dos controladores, bem como o valor de set-point de cada um deles
em cada instante.
 Em caso de anomalias de funcionamento prever um conjunto de encravamentos de
segurança a dois níveis: i) por software e ii) electromecânicos.
 Criar um interface gráfico simples e intuitivo ao operador.
Na Fig. 21, são representadas as ligações dos vários controladores aos respectivos sensores
e actuadores.
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Fig. 21 - Esquema de montagem do sistema HFCVD.
2.2.1. Medição e Controlo de Entrada de Gases
De modo a permitir um eficaz controlo dos Gases foram seleccionados Mass Flow
Controllers da marca Bronkhorst. Associado a cada MFC existe uma unidade de leitura que
permite ler e efectuar o controlo manual dos MFCs. O módulo de leitura possui um módulo
de comunicação, que facilita a ligação ao computador através da porta série RS232
utilizando o protocolo de comunicação FLOWDDE.
2.2.2. Medição e Controlo de Temperatura
Para monitorizar e controlar a temperatura do porta amostras foi seleccionado um
controlador de temperatura UDC 2500 da Honeywell, que possui uma entrada especifica
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para termopares, com um amplificador interno da diferença de potencial gerada pelo
termopar, onde está ligado um termopar tipo k, posicionado junto ao porta amostras. O
controlador está ligado ao computador através da porta RS485, e utiliza o protocolo de
comunicação Modbus.
De forma a efectuar uma malha fechada de controlo de temperatura o controlador
UDC2500 foi ligado à fonte de alimentação através de um sinal analógico 4-20 mA. A
temperatura do substrato é corrigida automaticamente (através de um algoritmo PID )
fazendo variar a potência da fonte de alimentação.
2.2.3. Medição e Controlo de Pressão
Para o controlo da pressão foram seleccionados dois transdutores: i) um transdutor
cerâmico piezoresistivo, com gama de leitura de 1400 – 1 mbar, que tem uma exactidão de
±0,4% da escala total de leitura e ii) um transdutor pirani com gama de leitura de 20 -
0.001 mbar, com uma exactidão de ±10% da escala total de leitura. O pirani é responsável
por medir a pressão base antes do início do ciclo funcionamento enquanto o piezoresistivo
regista os valores durante a etapa de deposição. É de referir que a comutação é feita de
forma automática quando um dos transdutores atinge o limite da escala de funcionamento.
Associado a estes dois sensores, foi seleccionada uma unidade de leitura e controlo de
pressão da marca THYRACONT que possui uma gama de leitura de 1400 - 10-9 mbar e
está equipado com uma ligação ao computador via porta série RS232.
O controlador de pressão faz o ajuste de vácuo através da activação de uma electro-válvula
implementada no sistema de vácuo.
2.2.4. Ligação dos Equipamentos
Foi utilizado o computador como controlador principal do processo, está ligado via
Ethernet aos controladores de pressão, de temperatura e de gases, através de um dispositivo
de conversão e de comunicação Ethernet “MOXA NI5450”. Este dispositivo permite ligar
os vários equipamentos à rede Ethernet, podendo aceder ao controlo remoto dos
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equipamentos através de qualquer computador da rede, desde que tenha a aplicação
informática para controlar os equipamentos e conheça o IP do dispositivo de comunicação.
Na Fig. 22 é representado o diagrama de ligação entre os diversos controla equipamentos
considerados para o presente trabalho.
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Fig. 22 - Arquitectura de ligação dos Equipamentos.
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2.2.5. Estrutura de funcionamento do software desenvolvido
O Software de controlo e monitorização trabalha com a hierarquia das operações, na qual
cada operação depende sempre da comparação dos sinais provenientes dos controladores.
Na Fig. 23 é apresentado o grafcet de funcionamento da aplicação informática
desenvolvida. Esta, assenta numa estrutura lógica em que antes de dar início a ao ciclo de
controlo e registo de dados do processo, o operador tem que efectuar a configuração dos
valores pré-definidos de cada variável (definir os set-point). Só depois deste procedimento
é permitido iniciar as rotinas/ciclos de leitura, registo e controlo das variáveis do processo.
A título de exemplo é apresentado na Fig. 24 a rotina desenvolvida para os ciclos de
configuração do software. Em Anexo II, são apresentadas as rotinas desenvolvidas para o
software de leitura, registo e controlo. Quando as rotinas/ciclos são activados o software
começa por efectuar uma leitura e comparação dos valores do set-point de cada variável.
Sempre que estes forem diferentes do valor pretendido o valor é corrigido e enviado para o
controlador da respectiva variável. Estes ciclos são efectuados tarefa a tarefa até esta estar
concluída.
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Fig. 23 – Grafcet da aplicação informática.
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Fig. 24 – Exemplo de rotina de ciclos de configuração.
2.2.6. Interface Gráfico
O interface gráfico foi estruturado para que toda a informação esteja organizada em dois
módulos distintos: i) o módulo de configurar e ii) o módulo de monitorizar. No módulo de
configurar (Fig. 25) é permitido parametrizar as várias tarefas, configurar tarefa a tarefa,
especificando a duração de cada uma, a temperatura do substrato, a pressão, e as entradas
dos diferentes gases (H2 e CH4). Todas as configurações poderão ser gravadas em ficheiros
para posteriormente serem novamente utilizadas. Depois de gravar as configurações será
sempre possível chamar o ficheiro e definir de forma automática os valores.
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Fig. 25 – Aplicação informática em modo Configurar.
O módulo de monitorização permite ao utilizador dar início ao processo de deposição,
interromper o ciclo de deposição e em simultâneo ter uma visão dos valores registados no
decorrer da deposição. Na Fig. 26 evidência o aspecto gráfico do módulo de
monitorização. Na parte superior do menu estão localizados os botões de controlo
(LIGAR/DESLIGAR, LIMPAR GRÁFICOS, ACTIVAR CICLOS, INICIAR
VARIÁVEIS)
Quando o programa não está activado é apresentado uma caixa de diálogo que apresenta
um relatório indicando o estado (Ligado / Desligado), a data, a hora, a temperatura e
pressão que existem na câmara e por último a situação do fluxo de gases.
Quando é feita a activação do processo de deposição o aspecto gráfico é ligeiramente
alterado, tal como está indicado na Fig. 27. Na parte inferior do ecrã, são gerados gráficos
de temperatura vs tempo, pressão vs tempo e entrada de gases vs tempo que registam os
valores reais obtidos do sistema e comparam com os valores pré-definidos na
configuração.
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Além disto, o modo de monitorização possui uma janela com as instruções de operação,
que fica oculto no momento em que o operador faz a activação dos ciclos de deposição,
dando origem ao aparecimento de uma outra janela que contém toda a informação da tarefa
em curso, o que permite ao operador acompanhar a tarefa.
Para complementar a informação registada nos gráficos foram colocadas janelas de diálogo
onde é indicado a temperatura do substrato, a pressão absoluta da câmara, o tempo de
deposição, o tempo percorrido da tarefa em curso, o tempo total do ciclo de deposição e o
tempo que falta para que o ciclo de deposição termine.
É importante salientar que sempre que é dado início a um novo ciclo de deposição,
automaticamente é gerado um ficheiro de relatório onde são registados todos os dados para
posterior análise. Esse relatório é gravado numa pasta pré-definida com um nome gerado
automaticamente. O nome do ficheiro foi estruturado no sentido de indicar a hora do início
do ciclo e a data (por exemplo: 11H00_24_10_2007.txt).
Fig. 26 - Aplicação informática em modo monitorizar.
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Fig. 27 - Aplicação informática “EM CICLO”.
2.3. Encravamentos de segurança
No sentido de diminuir o risco para o equipamento e para o operador é necessário existir
um conjunto de encravamentos de segurança. Estes encravamentos deverão trabalhar em
função de um conjunto de procedimentos de segurança pré-estabelecidos e adequados ao
sistema desenvolvido, sendo imprescindíveis. Neste projecto foi decidido implementar
encravamentos de segurança a nível de software (fazendo o desenvolvimento de rotinas em
Labview) e através de encravamentos electromecânicos. Na Tabela 9 é apresentado de
forma sucinta as anomalias que poderão dar origem a risco de segurança, bem como o
procedimento e o tipo de encravamento implementado para cada caso.
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Tabela 9 – Síntese das anomalias críticas e dos respectivos procedimentos de segurança implementados através de encravamentos electromecânicos e
encravamentos de software.
Anomalia Implicações/descrição Procedimento a
ser implementado
Encravamento
Electromecânico
Encravamento de software
Paragem de bomba de vácuo. Fechar a electro-
válvula de vácuo.
A electroválvula
seleccionada para o vácuo é
de contacto normalmente
fechado.
O computador e os controladores têm
uma unidade de energia (UPS) que
garante uma autonomia de 10 min.
Falha de
Energia
Eléctrica
Eventual entrada de O2 no sistema devido
a pequenas fugas. A entrada de O2 na
câmara poderá ser perigoso se o seu
volume for igual ou superior a 3% do
volume de H2 existente.
Impedir a entrada
de gases quando
ocorrer a falha de
energia eléctrica e
quando esta for
retomada. de gases.
Os caudalimetros têm uma
electroválvula com contacto
normalmente fechado.
Quando o desvio entre o valor real e
o valor do set-point do fluxo de gases
for igual a 100% durante um período
de tempo máximo de 30 segundos o
software de controlo o valor de zero
em todos os controladores, define
também como zero o valor da
temperatura do substrato e define o
valor da pressão da câmara para
0,13 Pa. Deste modo quando a
energia eléctrica retornar o sistema
de alimentação de gases e a fonte de
potência estão desligados e a bomba
de vácuo dará início à desgasificação
do sistema.
Retorno da energia eléctrica. Quando a
energia eléctrica é retomada poderá gerar
situações de insegurança para o
equipamento e para as pessoas se não
existir um encravamento de segurança que
não permita activar a fonte de
alimentação.
Desligar a fonte de
tensão dos
filamentos.
Instalar mecanismo
electromecânico que
imponha a necessidade
activar manualmente a fonte
de alimentação, após o
retorno da energia eléctrica.
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Tabela 9 (Cont.) - Síntese das anomalias críticas e dos respectivos procedimentos de segurança implementados através de encravamentos
electromecânicos e encravamentos de software.
Anomalia Implicações/descrição Procedimento a ser
implementado
Encravamento
Electromecânico
Encravamento de software
Falha no
sistema de
abastecimento
da água de
arrefecimento.
Sobreaquecimento do
sistema.
Desligar a fonte de alimentação.
Desligar Metano.
Baixar pressão da câmara.
Introduzir H2.
Instalar um
encravamento
electromecânico
conforme indicado
no Anexo III no
sentido permitir que
a energia eléctrica
chegue à fonte de
tensão dos filamentos
e aos controladores,
apenas quando existe
pressão no circuito
de arrefecimento.
Quando o desvio entre o valor real e o
valor do set-point do fluxo de gases for
igual a 100% durante um período de
tempo máximo de 30 segundos o software
de controlo o valor de zero em todos os
controladores, define também como zero
o valor da temperatura do substrato e
define o valor da pressão da câmara para
0,13 Pa. Deste modo quando a energia
eléctrica retornar o sistema de
alimentação de gases e a fonte de potência
estão desligados e a bomba de vácuo dará
início à desgasificação do sistema.
Excesso de
temperatura no
interior da
Câmara.
Sobreaquecimento do
sistema.
Interromper ciclo de deposição.
Desligar a fonte de alimentação.
Desligar Metano.
Baixar pressão da câmara.
Introduzir H2.
Desligar a fonte de
alimentação.
Quando a temperatura na parede interna
da câmara for superior a um valor pré-
definido, durante um período de tempo
maior do que 120 s, o ciclo de deposição é
interrompido. É gerado de forma
automática valores de set-point novos que
permitam aumentar o caudal de H2,
desligar o fluxo do CH4 e baixar a pressão
absoluta da câmara.
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Tabela 9 (Cont.) - Síntese das anomalias críticas e dos respectivos procedimentos de segurança implementados através de encravamentos
electromecânicos e encravamentos de software.
Anomalia Implicações/descrição Procedimento a ser implementado Encravamento
Electromecânico
Encravamento de software
Excesso de
temperatura na
água de
arrefecimento
Sobreaquecimento do
sistema.
Evaporação da água
dentro da câmara de
arrefecimento.
Aumento da pressão
interna na câmara de
arrefecimento.
Aumentar ao caudal da água de
arrefecimento até ser atingido valores
de temperatura inferior a 90 ºC.
Interromper ciclo de deposição.
Desligar a fonte de alimentação.
Desligar Metano.
Baixar pressão da câmara.
Introduzir H2.
Desligar a fonte de
alimentação.
Quando a temperatura na parede
interna da câmara for superior a um
valor pré-definido, durante um
período de tempo maior do que
120 s, o ciclo de deposição é
interrompido. È gerado de forma
automática valores de set-point novos
que permitam aumentar o caudal de
H2, desligar o fluxo do CH4 e baixar
a pressão absoluta da câmara.
Tampa mal
fechada ou fuga
no sistema de
vácuo
Fuga de Vácuo.
Entrada de O2 na
câmara.
Se a pressão base for superior a
0,01 Pa o sistema não permite que o
ciclo de disposição tenha início.
Instalação de um
interruptor fim de
curso que detecte a
posição de fecho da
câmara.
Se a pressão base for superior a
0,01 Pa o sistema informático não
permite que o ciclo de deposição
tenha início.
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Capitulo III
Neste capítulo são apresentados os dados experimentais obtidos no arranque do sistema
HFCVD, sendo salientado os resultados referentes ao sistema de arrefecimento, o sistema
implementado para garantir a tensão nos filamentos e o funcionamento do software de
monitorização e registo de dados. A nível experimental os ensaios foram realizados em
condições de funcionamento com características na deposição de filmes de diamante em
substratos de silício.
3. Dados obtidos no arranque do sistema HFCVD
Após a montagem de todos os componentes estar concluída foram testados os
encravamentos de segurança implementados no sistema. Tendo garantias de que todos os
encravamentos estariam a funcionar de acordo com o esperado deu-se início aos testes
referentes à detecção de fugas no sistema de gases e vácuo. A detecção de fugas foi
realizada fazendo a instalação de uma bomba de vácuo rotativa em cada troço do circuito
de vácuo, com um determinado volume (V). A fuga foi determinada por cálculo da
diferença de pressão (∆P) num período de tempo (t) nunca inferior a 30 min, utilizando a
seguinte expressão:
VtQP / (10)
Após a conclusão dos testes mencionados deu-se início a um conjunto de ensaios em vácuo
para determinar a temperatura máxima na parede interior da câmara e assim ajustar o
caudal de água adequado ao sistema. Para o efeito, foram instalados quatro termopares tipo
K no interior da câmara, localizados conforme indicado na Fig. 28. Para o ensaio foi
montado um plano de filamentos de tântalo (0,5 mm de diâmetro) a trabalhar em paralelo.
Com a presente configuração foi introduzido hidrogénio a um caudal de 400 sccm e
ajustou-se a pressão absoluta da câmara para 30 torr. A potência dos filamentos foi
gradualmente ajustada até atingir o valor máximo de temperatura de serviço em ciclo de
deposição de filmes de carbono (2400 C).
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É importante salientar que os resultados apresentados neste capítulo devem ser
considerados como preliminares, uma vez que o teste do equipamento deverá passar por
um conjunto de testes exaustivos e planeados de acordo a obter garantias nas mais diversas
condições de deposição completamente distintas. A execução desses testes não contempla
os objectivos definidos para o presente trabalho.
As temperaturas registadas nos diferentes termopares estão representadas na Fig. 29. Os
valores obtidos indicam que a temperatura na parede interior da câmara estará entre 50 e
60 C. A distribuição de temperaturas não significa que exista uma heterogeneidade de
temperaturas dentro da câmara. Este gradiente poderá estar associado com o modo como os
termoparares foram colocados. O sistema utilizado não garante que a sua posição seja
ligeiramente alterada com a entrada de gases e com o aumento da temperatura. De facto,
após a conclusão dos testes foi verificado que por vezes estes se afastavam (1-3 mm) da
posição inicial (encostado à parede da câmara). Fig. 28
Fig. 28 – Colocação de termopares tipo K para medir a temperatura na parede interior da câmara.
Paralelamente a este conjunto de testes, foi possível verificar experimentalmente que para
2400 C os filamentos de Ta dilatam 5 mm. Com este dado foi possível ajustar a
velocidade e o curso a ser utilizado pelo actuador linear para compensar a deformação dos
filamentos.
1
2
3
4
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Perante os resultados encorajadores foi decidido realizar um último conjunto de testes com
o intuito de seguir os procedimentos que são necessários fazer para a deposição de filmes
de carbono. Neste caso foi decidido fazer a deposição de filmes de diamante em substratos
de silício com 25 mm de diâmetro. Os testes foram repetidos por duas vezes nas mesmas
condições de operação e indicadas na Fig. 30. Para a deposição de diamante foi utilizado
um array com seis filamentos num plano paralelo ao porta amostras. O detalhe da
montagem está indicado no painel a) e b) da Fig. 31. O painel c) e d) da mesma figura,
mostram o comportamento dos filamentos durante o processo de deposição.
O ciclo de deposição foi controlado integralmente através do software desenvolvido em
Labview. Todos os dados foram registados no relatório correspondente a cada deposição,
para posterior análise. Os dados registados indicam de forma clara que o software de
controlo garante um desvio mínimo entre o valor real e o set-point da variável de controlo,
conforme indicado nos gráficos da Fig. 32, Fig. 33 e Fig. 34. Nestas condições de
funcionamento foi possível obter um filme homogéneo de diamante, conforme indicado na
Fig. 35.
Fig. 29 – Variação da temperatura da parede interior da câmara ao longo do tempo. Para o teste foi
instalado 2 planos de 6 filamentos de Ta (0,5 mm de diâmetro) a trabalhar a 2400 C em atmosfera
de hidrogénio (400 sccm) a 30 torr de pressão.
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Fig. 30 – Figura com ciclo de deposição realizado para depositar diamante num substrato de silício
com 30 mm de diâmetro.
Fig. 31 – Detalhe da montagem de um plano de filamentos durante o processo de deposição de
diamante num disco de silício com 25 mm de diâmetro.
a) b)
c) d)
)
a) b)
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Fig. 32 – Gráficos de temperatura vs tempo de deposição obtido a partir dos dados do relatório de
deposição.
Fig. 33 – Gráficos da pressão absoluta vs tempo de deposição, obtido a partir dos dados do relatório
de deposição.
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Fig. 34 – Gráficos da temperatura interna da câmara ao longo do tempo de deposição.
Fig. 35 – Imagem de microscopia electrónica de varrimento do filme depositado num substrato de
silício ao fim de 8 horas.
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Capítulo IV
Neste capítulo apresentam-se as conclusões gerais do trabalho desenvolvido, sendo
apresentado um conjunto de sugestões e possíveis soluções, para desenvolvimento em
trabalhos futuros.
4.1. Conclusões Gerais
O presente trabalho consistiu no projecto e produção de um reactor à escala industrial, que
possibilita a realização de revestimentos a duas e três dimensões, numa área de deposição
de 90x90mm e uma variação em altura de 10mm a 150mm. O reactor é do tipo modular,
permitindo o acompanhamento da evolução tecnológica através da simples adaptação de
novos componentes.
Foram apresentadas um conjunto de soluções e inovações, dos quais se destaca o sistema
de esticamento dos filamentos.
O sistema de monitorização, controlo e a aplicação informática desenvolvida, eliminaram
por completo as configurações manuais, permitindo assim a deposição de filmes durante
tempos de deposição prolongados. O software desenvolvido permite efectuar os registos
dos vários parâmetros de deposição, num único ficheiro.
O equipamento é de simples manutenção, que associado á aplicação informática
desenvolvida permite realizar revestimentos para uma grande diversidade de aplicações.
Os testes preliminares efectuados confirmaram o potencial do reactor e a fiabilidade dos
resultados obtidos.
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4.2. Trabalhos Futuros
Com a realização deste trabalho e da experiência obtida, seguidamente são apresentados
um conjunto de sugestões, no sentido de melhorar e de modo a obter a máxima
performance do sistema.
 Deverá ser realizado um estudo de caracterização de todo o sistema. Para efectuar
este estudo é necessário executar um conjunto de deposições e de testes, alterando
as condições de deposição e verificar o seu efeito na qualidade do filme depositado.
 Aplicação de um sistema para controlo automático para o esticamento dos
filamentos. Existem duas soluções para controlar automaticamente o esticamento
dos filamentos. Uma solução passa pela colocação de um sensor de pressão no
sistema de esticamento, que envia um sinal para a fonte de controlo do motor do
actuador linear, possibilitando fazer assim a compensação da dilatação dos
filamentos no esticador. Outra solução, é o controlo através do desenvolvimento de
sistema de visão artificial, que passa pela colocação de uma câmara de vídeo numa
das janelas da câmara e do desenvolvimento de uma rotina de software que permita
medir a flecha do filamento e compara-la com o sistema óptimo de trabalho
(filamento esticado), enviando sinais para o motor do actuador linear de forma a
este compensar a dilatação do filamento. Em ambas as soluções o movimento do
motor tem que ser muito lento de modo a não danificar os filamentos.
 Aplicação de um motor no sistema do porta amostras. Uma vez que o sistema do
porta substratos possui acoplado um actuador rotativo que permite rodar a amostra,
existe a possibilidade adaptar um motor de modo a este gerar um movimento de
rotação constante na amostra. Este motor está associado a uma fonte de
alimentação que poderá ser controlado pelo software.
 Implementar a monitorização da Temperatura dos filamentos. Para se proceder à
leitura da temperatura dos filamentos, é necessária a utilização de um pirómetro,
colocado no exterior do reactor e orientado para os filamentos. De forma a
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monitorizar a temperatura, no pirómetro será necessário desenvolver uma rotina de
comunicação com o pirómetro e depois implementar a rotina no software existente;
 Desenvolver um sistema de aviso de manutenção ao operador. Uma vez que a
aplicação informática contabiliza o tempo efectivo de deposição, pode ser feito um
incremento dos tempos de deposição e activar alarmes para que o operador proceda
à manutenção do sistema, quer curativa, quer preventiva.
 Implementar um sistema de recuperação de água. Da forma como o sistema está a
funcionar, a água de refrigeração é lançada para o esgoto. Este tratamento não é de
forma alguma amigo do ambiente, pelo que a solução passa pela aplicação de uma
unidade de frio, que deverá trabalhar em ciclo fechado, para reaproveitar a água de
arrefecimento.
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ANEXOS IV





Número Quantidade Descrição Material Des. Nº
1 1 Peça fixação 1 Inox 310 7
2 1 Peça Fixação Superior 1 Inox 310 10
3 4 Casquilho Isolamento 1 Teflon 9
4 1 Base Isolamento 1 Mica 5
5 3 ISO 4762 Parafuso Umbraco M8x70 Inox Inox *
6 3 Flange Cega Inox 304 40
7 5 Flange 2 Solda Base Inox 316 23
8 1 Esticador Filamento Inox 310 16
9 1 Casquilho grafite2 Grafite 38
10 2 Conector 12LM12-316-Pulgadas Inox 21
11 4 ISO 4762 Parafuso M10x35 Umbraco Inox Inox *
12 4 ISO 4032 Porca M10 Inox Inox *
13 2 Conector 12LBW12-316-Metrico Inox 22
14 20 ISO 4762 Parafuso M4x10 Molibdénio 44
15 3 ISO 4762 Parafusos M8x35 Umbraco Inox Inox *
16 24 ISO 4762 Parafusos M6x20 Umbraco Inox Inox *
17 1 Peça Guiamento Tampa Inox 304 41
18 1 Peça Guiamento Tampa M Inox 304 42
19 1 Reforço Solda Tampa Inox 304 43
20 1 Parafuso Pulgadas (M6) para aperto elevador Inox 304  
21 1 Anel Tampa T Teflon 32
22 1 Base Reactor Inox 316 1
23 1 Base Isolamento 2 Mica 6
24 1 Peça fixação 2 Inox 310 8
25 1 Peça Fixa Superior Inox 310 11
26 1 Peça Estica Filamentos Inox 310 12
27 2 Casquilho Guiamento Grafite 14
28 2 Guia Esticador Filamento Grafite 15
29 1 Peça aperta Guiamento Inox 310 13
30 6 Peça Suporte Aperto Filamento Molibdénio 17
31 36 Casquilho Isolante 2 Alumina 18
32 10 Placa suporte Filamentos Molibdénio 20
33 6 Casquilho Isolante 3 Alumina 19
65 60 Filamento Tungstaneo  
34,35,36 2 Electrodo Vários 4
37,38 1 Camara Inox 304 2
39 2 Peça Isolamento Saida Refrigeração Teflon 24
40 2 o-ring 20x2.5 Viton  
41 12 ISO 4762 Parafuso M6x12 Umbraco Inox Inox *
42 1 Peça Saída Refrigeração Inox 304 25
43 2 o-ring 40x3 Viton  
44 2 Tubo Diametro 12 - Saída de Refrigeração Inox 316  
46 1 Peça Aperto Porta Amostras Inox 310 26
47 1 Suporte Porta amostras Inox 304 28
48 1 Peça Ligação Estixador Inox 304 29
49 1 Esticador Filamento Inox 304 30
50 1 Anel soldar tampa Inox 304 31
51 1 Porta Amostras Molibdémio 27
52 3 Parafusos Umbraco M3x15 para união de sistema rotação Inox
53 1 Peça Entrada de Gases Inox 304 39
58,59 1 Electrical Feedthrough Vários 3
60 1 Tampa Camara Inox 316 33
61 1 Vidro Quartzo Quartzo 36
62 1 Peça Aperto Vidro de Quartzo Inox 304 34
63 2 Vedante Quartzo Teflon 35
64 66 ISO 4762 Parafuso M6x20 Umbraco Inox Inox *
Lista de Material: Reactor HFCVD

